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核磁気共鳴 (N M R) における特殊な測定技術の修得および解析














研修日程は、平成 7 年 1 0 月 6 日から平成 8 年 2 月 1 6 日まで、研修内容等については、別紙 l
の通り行った。実習には、機器分析センターのフ}リエ変換核磁気共鳴装置を利用した。
【 NMR を利用しでわかること】
NMR 法には、 lH- NMR 、 13 C - NMR およぴ他核NMR などがあるが、今回は、 lH-NM
R および13 C - NMR 法について研修する。



















J NM -G X 270) 
パルス・フーリエ変換方式
超伝導磁石( 4. 7 0 テスラ)
測定各種(周波数) ; 1 H (2 7 0 MHz) 、
















測定可能な温度範囲; -100~+180 'C 
各種の l 次元・ 2 次元測定が可能
図 1 超伝導滋石型NMR測定装置
の概略図 5 ) 
【測定に用いる器具、漕媒および試料】
1 )試料管




素化溶媒を用いる。例えば、クロロホルムー d (CDCL,) 塩化メチレン (CD ..， C 1 ..,) 3 、 2~'2
研修では、クロロホルム -d および低温(- 8 O 'C)で測定は塩化メチレンー d を使用した 。6 
3 )基準物質
試料のシグナルの位置は、基準となる物質のシグナル位置からの差と
して求める 。 基準物質としてはテトラメチルシラン (TM S ) が通常用









1. 1 H-NMR の測定
1 -1 通常の測定法
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図 2 イソ酪酸エチルの 1 H-NMR スベクトル











を図 3 に示す 。 例えば、
スベクト jレ (C) から
分かるように、 CHZ
プロトンを照射した場
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図 3 イソ酪酸エチルの lHスペクトルに対するプロトンデカツ
プリングの効果 (A は通常の測定、 BはCH基、 Cは CH 2 基)
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~ 1 3 通常の方法によって得られた C-NM 
R スベクトルを図 5 に示す。各々ピークの帰
一般に 1 H とデ属は、以下のとおりである。
6 3 5 2 スベクトルは多カップルして測定するので、
4 重線を示さない。
TWS イソ酪酸エチ jレの 13 C - NMR
スベクトル
図 5
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2 -2 1 H オフレゾナンス・デカップリング法
2 ~ 1 の場合は 1 H とデカップ Jレして測定するので、 スベクトルは多重隷を示さない。
1 3 ~ 1 C-... Hのスピン結
しかし、
や選択的にデカップルさせると、














1 : 2 : 1)三重線(強度比=CH 2 












" 3 4 5 6 
H3C/! "23 
図 6 イソ酪酸エチルのデカ ッ プリング法
によるスペクトル
A) 通常のスベ クトル
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同円内明1 ~."." ・， 川 n~市市守門止
I~ 170 CO ~O .0 'ﾓ 10 I~ 
2 - 3 デカップリングによる D E P T 法 (D i stort i on I ess Enhancement by 
Polarization Transfer) 
この方法は、炭素数の多い化合物でオフレゾナンスカッ プ リング法ではシグナルが重なって解析
が困難な場合に有効で、 CH 3 、 CH 2 、 CH 、 Cの区別がで きる 。 この測定方法により得られた NM
R スベクトルを図 7 に示す 。 帰属は図中に示す。
原子団の判別および各原子団の分類が可能であり、以下のように示される 。
lH照射側のパラメーター メチル炭素 メチレン炭素 メチン炭素 四級炭素
P W 1 ( μs e c ) CH 3 CH 2 CH >C< 
0 ,= 1 4 
5 。 上向き 上向き 上向き ほとんど
0 ,,= 2 9




= 1 3 5 。 上向き 下向き 上向き
3 .その他の特殊な測定
3 -1 温度可変による測定(低温から高温まで)
測定温度 (~lOO 'Cから 1 8 0 'Cまで可能)を変えて測定することにより、分子の内部回転、
コンホーメーションの反転、異性化などの動的過程が測定できる。また粘度の高いものや難溶性試
料の測定には高温で行う 。 イソ酪酸エチルについてー 8 0 'Cから 50 'Cまで温度を変えて測定し、









(CD 2 C1 2 ) を使用した。
H3
C
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図 8 イソ酪酸エチルの 1 H - NMR スベ
クト jレの j昆度による変化 ( A はー 8
O 'C、 B は室温、 C は 5 0 'C) 
ト10
~\= 45 HsC 
CH 
92= 9 O' 
93= 1 3 5 
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